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Abstract (Basic) : GB 2263115 A 

A dental restoration material comprising (a) a mono- or 
poly-unsatd. (meth) acrylate monomer and (b) a photopolymerisation 
initiator has as filler a mixt. of (i) an organic/ inorganic composite 
filler obtd. by curing and pulverising a mixt. of a glass powder of 
max. particle dia. 10 microns or less and mean dia. 0.1-5 microns with 
a mono- or poly-unsatd. (meth) acrylate monomer (pref. the same as (a)), 
the obtd. composite pref. having mean particle dia. 5-50 microns; (ii) 
a glass powder component of max. dia. 10 microns or less and mean dia. 
0.1-5 microns; and (iii) a fine-particle filler of mean dia. 0.01-0.04 
microns . 

ADVANTAGE - The material has good transparency and X-ray 
properties combined with low thermal expansion coefft., good smoothness 
and low polymerisation shrinkage. 
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© Zusammensetzung fur Zahnkonservierungsmaterial 

© Zusammensetzung fur ein dentales Konservierungs- bzw. 
Fullungsmaterial. enthaltend ein Methacrylat- oder Acrylat- 
monomeres, einen spezifischen organisch/anorganischen 
Verbundfullstoff, eine spezifische Glaspulverkomponente 
mit einem spezifischen Teilchendurchmesser, einen feinteili- 
gen Fullstoff mit einem spezifischen Teitchendurchmesser 
und einen Photopolymerisationsinitiator, wobei diese Zu- 
sammensetzung ebenso ausgezeichnet bezugl. der Oberfla- 
chenglatte ist wie ein naturlicher Zahn, weniger durch 
Polymerisation schrumpft, so da& kein Spalt zwischen dem 
Fullungsmaterial und dem Zahn auftreten kann und auBer- 
dem rdntgenographische Eigenschaften aufweist. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Zusammensetzung fiir ein Zahnkonservierungsmaterial und insbeson- 
dere eine Dentalmasse, die ebenso ausgezeichnet in der Oberflachenglatte ist wie ein nattirlicher Zahn und 
5 weniger durch Polymerisation schrumpft, so daB kein Spalt zwischen dem Zahn und dem Konservierungsmateri- 
al auftreten kann und das auBerdem ausgezeichnete physikalische Eigenschaften hat und hinsichtlich der ront- 
genographischen Eigenschaften verbessert ist 

Die bisher fiir Zahnkonservierungsmaterial verwendeten Fullstoffe sind Glaspulver mit einem maximalen 
Teilchendurchmesser von 10 bis 50 u.m. Ein zusammengesetztes Harz, das einen solchen Fullstoff mit groBem 

io Teilchendurchmesser enthait, versagt jedoch klinisch bei der Bildung von glatt gearbeiteten Oberflachen, die 
naturlichen Zahnen vergleichbar sind. Derzeit bieten viele Hersteiler Dentalverbundharze an, in denen nur 
feinteilige Fullstoffe (im folgenden als feine Fullstoffe bezeichnet) mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 
0,01 bis 0,04 u.m eingearbeitet sind, um Oberflachenglatte zu erzielen. 
Diese feinteiligen Fullstoffe haben jedoch eine groBe spezifische Oberflache und fiihren zu einer Zunahme des 

15 Gehalts an Monomeren in den Verbundharzen. Das bedeutet, daB ihr Mengenanteil in den Verbundharzen so 
klein wie 30 bis 60 Gewichtsprozent ist, was leicht zu einer Verschlechterung der physikalischen Eigenschaften 
fuhrt, zum Beispiel wird die Schrumpfung durch Polymerisation leicht groBer. Im Handel ist auch ein gewisser 
Typ von Verbundharzen erhaitlich, der als Mittel zum Ausgleich fiir dieses Schrumpfen durch Polymerisation 
einen organisch/anorganischen Verbundfullstoff benutzt, der durch Mischen des Monomeren mit einem feinen 

20 Fullstoff mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,01 bis 0,04 u.m erhalten ist, wobei dann dieses Gemisch 
gehartet und pulverisiert wird. Der organisch/anorganische Verbundfullstoff ermoglicht, da er eine kleine 
spezifische Oberflache hat, die Verminderung der Menge an Monomerem und dient somit gut zum Ausgleich fiir 
das Schrumpfen durch Polymerisation und hat auBerdem gute Oberflachenglatte. Da jedoch der feine Fullstoff 
mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,01 bis 0,04 ^m in dem organisch/anorganischen Verbundfullstoff 

25 verwendet wird, ist der Gehalt an anorganischem Material im geharteten Produkt recht gering. Dies fuhrt 
wiederum zu einer Zunahme im Warmeausdehnungskoeffizienten, der sonst fiir das Fehlen der Grenzflachenab- 
dichtung im Mund verantwortlich ist. Im allgemeinen wird kolloidale Kieselsaure als feiner Fullstoff far den 
organisch/anorganischen Verbundfullstoff benutzt, jedoch hat diese den schwerwiegenden Nachteil, daB es ihr 
an Radiopazitat fehlt, das ein Konservierungsmaterial haben soli. Derzeit wird hauptsachlich ein Konservie- 

30 rungs- bzw. Fullungsmaterial unter Verwendung von Glaspulvern mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 
2 urn hauptsachlich benutzt und im Westen auf den Markt gebracht. Dieses Fullungs- bzw. Konservierungsmate- 
rial hat eine klinisch ausreichende Oberflachenglatte. Es enthait jedoch immer noch groBe Mengen an Mono- 
merkomponenten und bildet somit ein schwerwiegendes Problem in Verbindung mit dem Schrumpfen durch 
Polymerisation. 

35 Aufgabe der Erfindung ist, eine Zusammensetzung fiir Dentalkonservierungs- bzw. Fullmaterial, das eine 
ebenso ausgezeichnete Oberflachenglatte hat wie ein natiirlicher Zahn, weniger durch Polymerisation 
schrumpft, so daB kein Spalt zwischen dem Zahn und dem Fullungsmaterial auftritt und ausgezeichnete physika- 
lische Eigenschaften hat, hinsichtlich der rontgenographischen Eigenschaften verbessert ist und es wurde gefun- 
den, daB diese Aufgabe gelost werden kann durch eine Zusammensetzung fur ein Dentalfull- bzw. Konservie- 

40 rungsmaterial, das eine neue Kombination eines organisch/anorganischen Verbundfullstoffes, eine Glaspulver- 
komponente und einen feinen Fullstoff enthait 

Es wurde auch gefunden, daB eine klinisch ausreichende Oberflachenglatte erzielt wird, indem man eine 
Glaspulverkomponente, die einen maximalen Teilchendurchmesser von 10 u,m oder weniger und einen mittleren 
Teilchendurchmesser von 0,1 bis 5 um hat, als Fullstoff mit rontgenographischen Eigenschaften verwendet 

45 Zusatzlich wurde gefunden, daB wenn die rontgenographische Glaspulverkomponente einen solchen Teilchen- 
durchmesser hat, dann die Glaspulverkomponente 60 Gewichtsprozent oder mehr des organisch/anorganischen 
Verbundfullstoffes ausmacht und daB die Kombination dieser Glaspulverkomponente mit dem organisch/anor- 
ganischen Verbundfullstoff ein Konservierungs- bzw. Fullungsmaterial ergibt, das einen verminderten Warme- 
ausdehnungskoeffizienten hat, weniger durch Polymerisation schrumpft und auch hinsichtlich der physikalischen 

50 Eigenschaften verbessert ist. Die Einbeziehung der rontgenographischen Glaspulverkomponente in den Fiill- 
stoff erzielt klinisch ausreichende rontgenographische Eigenschaften und verleiht dem Konservierungs- bzw. 
Fullungsmaterial hinreichende Transparent Im speziellen ergibt die vorliegende Erfindung eine Zusammenset- 
zung fiir ein dentales Konservierungs- bzw. Fullungsmaterial, das enthait: 

55 a) ein Methacrylat- oder Acrylatmonomeres mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung, 

b) (i) einen organisch/anorganischen Verbundfullstoff, der durch Harten und Pulvern eines Gemisches von 
Glaspulvern mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 10 urn oder weniger und einem mittleren 
Teilchendurchmesser von 0,1 bis 5 \im mit einem Methacrylat- oder Acrylatmonomeren mit wenigstens 
einer ungesattigten Doppelbindung erhalten ist, 

60 (ii) eine Glaspulverkomponente mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 10u.m oder weniger und 
einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,1 bis 5 urn und 

(iii) einen feinen Fullstoff mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,01 bis 0,04 um und 

c) einen Photopolymerisationsinitiator. 

65 In der folgenden Beschreibung wird die vorliegende Erfindung ausfuhrlich erlautert 

Speziell bezugnehmend auf das Methacrylat- oder Acrylatmonomere mit wenigstens einer ungesattigten 
Doppelbindung k6nnen insbesondere folgende verwendet werden: Methylmethacrylat, Ethylmethacrylat Iso- 
propylmethacrylat, 2-HydroxyethylmethacryIat. n-Butylmethacrylat. Isobutyimethacrylat, 3-HydroxypropyIme- 
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thacrylat, Tetrahydrofurfuryl methacrylat, Glycidy Imethacrylat, 2-Methoxyethylmethacrylat, 2-Ethylhexylmetha- 
crylat, Benzylmethacrylat, 2,2-Bis-(methacryloxyphenyl)-propan, 2,2-Bis-[4-(2-hydroxy-3-methacryloxypro- 
poxy)-phenyl]-propan,2,2-Bis-(4-methacryloxydiethoxYphen^ 

nyl)-propan, Ethylenglycoldimethacrylat, Diethylenglycx>ldimethacrylat, Triethylenglycoldimethacrylat, Butylen- 
glycoldimethacrylat, Neopentylglycoldimethacrylat, 1,3-Butandioidimethacryiat, 1,4-Butandioldimethacrylat, 
1 ,6-Hexandioldimethacrylat, Trimethylolpropantrimethacrylat, Trimethylolethantrimethacrylat, Pentaerythrith- 
trimethacrylat, Trimethylolmethantrimethacrylat und Pentaerythrithtetramethacrylat oder die entsprechenden 
Acrylate. Es konnen auch Methacrylate und Acrylate mit Urethanbindungen in ihren Molekiilen verwendet 
werden. Besonders erwahnt seien Di-2-MethacryloxyethyI-2,2,4-trimethylhexamethylendicarbamat und das ent- 
sprechende Acrylat oder die Verbindung der folgenden Strukturformel ( 1 ): 
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CH 2 =C — C — O — CH 2 — CH — CH 2 — O — C — C = CH 2 



worin die Reste R, die gleich oder voneinander verschieden sein konnen, H oder CH3 bedeuten und -(A)- den 
Rest(CH 2 )6 

die Strukturformel (2) oder die Strukturformel (3): 
~<Q>- -^g^CH.-^Q)^ 

bedeutet, sind bevorzugt. Diese Methacrylat- oder Acrylatmonomeren sind als Dentalmaterialien bekannt und 
konnen allein oder erforderlichenfalls in Mischung verwendet werden. Der Mengenanteil des Monomeren liegt 
im Bereich von 5 bis 30 Gewichtsprozent, bezogen auf das Gesamtgewicht der voriiegenden Zusammensetzung 
fur das Dentalkonservierungs- bzw. Fiillungsmaterial. 

Die Komponente (b-i) der voriiegenden Zusammensetzung ist ein organisch/anorganischer Verbundfullstoff, 
der durch Harten und Pulvern eine Mischung von Glaspulver mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 
10 ujti oder weniger und einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,1 bis 5 urn mit einem Methacrylat- oder 
Acrylatmonomeren mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung erhalten ist 

Dazu kann jedes gewunschte Glaspulver verwendet werden. Spezielles und insbesondere rontgenographi- 
sches Glas, das in der Erfindung verwendet werden kann ist zum Beispiei Glas, das Erdalkalimetalle wie Kalzium, 
Strontium und Barium enthalt, Zinkglas und Bleiglas. Die Menge dieses verwendeten rontgenographischen 
Glases kann so sein, daB R6ntgenbilder klinisch beobachtet werden konnen. sollte jedoch vorzugsweise im 
Bereich von 20Gewichtsprozent oder weniger, bezogen auf das Gesamtgewicht des in die vorliegende Zusam- 
mensetzung fur Dentalkonservierungs- bzw. Fullungsmaterial eingebrachten Glaspulvers liegen. Wenn die 
Glaspulver einen maximalen Teilchendurchmesser von 10 u.m oder weniger und einen mittleren Teilchendurch- 
messer von 0,1 bis 5 urn haben, ist das endgultige Fullungsmaterial zufriedenstellend hinsichtlich der Oberfla- 
chenglatte. Insbesondere haben die verwendeten Glaspulver einen maximalen Teilchendurchmesser von 5 u.m 
oder weniger und einen mittleren Teilchendurchmesser von 0,1 bis 2 u.m. Die Menge des verwendeten Glaspul- 
vers sollte vorzugsweise 60 bis 90 Gewichtsprozent des organisch/anorganischen Verbundfiillstoffes ausmachen. 

Als Methacrylat- oder Acrylatmonomeres mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung, das fur den 
organisch/anorganischen Verbundfullstoff verwendet wird, kann das gleiche Methacrylat- oder Acrylatmono- 
mere verwendet werden, das wenigstens eine ungesattigte Doppelbindung hat, wie sie in Verbindung mit (a) 
erwahnt sind Vorzugsweise ist es das gleiche Monomere wie es in (a) verwendet wird, da das endgultige 
Fullungsmaterial hinsichtlich der Transparenz stark verbessert wird. 

Diese Glaspulver und Monomeren werden miteinander mit einem Mischer gemischt und dann gehartet und 
pulvensiert. Fur die Hartung wird ein Hartungsmittel vorher im Monomeren geldst, wobei ein organisches 
Peroxid oder eine Azoverbindung fur eine thermische Hartung verwendet werden kann. Fur die Photohartung 
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kann ein Photopolymerisationsinitiator oder dergleichen vorher im Monomeren gelost werden. AuBerdem 
konnen chemische Polymerisation oder andere Verfahrensweisen in Betracht gezogen werden und dafiir gibt es 
keine kritische Begrenzung, wie das Monomere in der vorliegenden Erfindung polymerisiert wird. 
Vorzugsweise hat der so erhaltene organisch/anorganische Verbundfiillstoff eine mittlere TeilchengroBe von 
5 5 bis 50 \im und wird in einer Menge von 20 bis 80 Gewichtsprozent auf der Basis des Gesamtgewichts der 
vorliegenden Zusammensetzung fur Zahnfullungsmaterial verwendet. Als Glaspulverkomponente (b-ii) mit 
einem maximalen Teilchendurchmesser von 10 urn oder weniger und einem mittleren Teilchendurchmesser von 
0,1 bis 5 urn solite vorzugsweise das gleiche Glaspulver verwendet werden, wie es in dem organisch/anorgani- 
schen Verbundfiillstoff (b-i) verwendet wird und zwar in einer Menge von 5 bis 60 Gewichtsprozent aut der Basis 

io des Gesamtgewichtes der vorliegenden Zusammensetzung fur Dentalfullmaterial. 

Als der feine Fullstoff (b-iii) mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,01 bis 0,04 u.m kann allgemein 
verfugbare kolloidale Kieselsaure bzw. Si02 in einer Menge von 1 bis 8 Gewichtsprozent auf der Basis des 
Gesamtgewichts der Zusammensetzung fur das Dentalfullmaterial verwendet werden, so daB jede unerwiinsch- 
te Flussigkeitstrennung vermieden wird. 

15 Als Photopolymerisationsinitiator (c) konnen allgemein Kombinationen von Sensibilisierungsmitteln mit Re- 
duktionsmitteln verwendet werden. Zu den verwendbaren Sensibilisierungsmitteln gehdren zum Beispiel Camp- 
ferchinon, Benzil, Diacetyl, Benzyldimethylketal, Benzyldiethylketal, Benzyl-di-(2-methoxyethyl)-ketal, 4,4'-Di- 
methylbenzyl-dimethylketal, Anthrachinon, 1-Chloranthrachinon, 2-Chloranthrachinon, 1,2-Benzanthrachinon, 
1-Hydroxyanthrachinon, 1-Methylanthrachinon, 2-Ethylanthrachinon, l-Bromanthrachinon,Thioxanthon, 2-Iso- 

20 propylthioxanthon, 2-Nitrothioxanthon, 2-Methylthioxanthon, 2,4-Dimethylthioxanthon, 2,4-Diethylthioxan~ 
thon, 2,4-Diisopropylthioxanthon,2-Chlor-7-trifluormethylthioxanthon t Thioxanthon-10,10-dioxid,Thioxanthon- 
10-oxid, Benzoinmethylether, Benzoinethylether, Benzoinisopropylether, Benzoinisobutylether, Benzophenon, 
Bis-(4-dimethylamylphenyl)-keton, 4,4'-Bis-diethylaminobenzophenon und azidhaltige Verbindungen, Diese 
konnen allein oder in Mischung verwendet werden. 

25 Als Reduktionsmittel konnen allgemein tertiare Amine verwendet werden. Zu den verwendeten tertiaren 
Aminen gehdren zum Beispiel oder vorzugsweise Dimethylaminoethylmethacrylat, Triethanolamin, 4-Dimethy- 
laminobenzoesauremethyl-, 4-Dimethylaminobenzoesaureethyl- und 4-DimethylaminobenzoesaureisoamyIe- 
ster. Auch andere Reduktionsmittel konnen verwendet werden einschlieBlich von Benzoylperoxid, organischen 
Metallverbindungen und Sulfinsaurederivaten. 

30 Die so erhaltene Zusammensetzung fur ein Dentalkonservierungs- bzw. Fullungsmaterial vom Photopolyme- 
risationstyp wird durch Bestrahlung mit aktiven Strahlen, wie UV oder sichtbaren Strahlen polymerisiert. Zu den 
verwendbaren Lichtquellen gehdren zum Beispiel eine Vielzahl von Quecksilberlampen, wie Ultrahoch-, Hoch-, 
Mittel- und Niederdrucklampen, chemische Lampen, Kohlebogenlampen, Metallhalogenidlampen, fluoreszie- 
rende Lampen, Wolframlampen, Xenonlampen und Argonionenlaser. Zusatzlich kann die vorliegende Zusam- 

35 mensetzung geringe Mengen an UV-Absorbern, Farbungsmittel, Polymerisationsinhibitoren und anderen Zu- 
satzen enthalten. 

Beispiele: 

40 1m folgenden wird die vorliegende Erfindung ausfuhrlicher, jedoch nicht ausschlieBIich, unter Bezugnahme auf 
einige Beispiele und Vergleichsbeispiele erlautert, wobei die folgenden Methacrylat- oder Acrylatmonomeren 
mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung verwendet wurden 

— Di-2-methacryloxyethyl-2,2,4-trimethylhexamethylendicarbamat, im folgenden kurz UDMA genannt; 

45 — Triethylenglycoldimethacrylat, im folgenden kurz 3G genannt; 2^-Bis-[4-(2-hydroxy-3-methacryloxypro- 

poxy)-phenyl]-propan, im folgenden kurz Bis-GMA genannt; 

— 1,3-ButandioIdimethacrylat, im folgenden kurz 1,3-BG genannt; 2,2«Bis-(4-methacryloxypolyethoxyphe* 
ny!)-propan, im folgenden kurz Bis-MPEPP genannt; und 

— Triethylenglycoltrimethacrylat; im folgenden kurz TMPT genannt. 

50 

Als organisch/anorganische Verbundfullstoffe wurden die folgenden verwendet: 

A: Ein Gemisch von 20 Gewichtsprozent einer gemischten Losung von UDMA und 3G mit einem 5:5 
Verhaltnis und 1 Gewichtsprozent Azobisisobutyronitril, 50 Gewichtsprozent Quarzglaspulver (mit einem maxi- 
malen Teilchendurchmesser von 1,5 urn und einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,5 \im) und 30 Gewichts- 

55 prozent Bariumglaspulver (mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 5 u.m und einem mittleren Teilchen- 
durchmesser von 1 um) wurde thermisch gehartet und zu einer mittleren TeilchengroBe von 10 u.m gepulvert. 

B: Ein Gemisch yon 20 Gewichtsprozent einer gemischten LGsung von UDMA und 3G mit einem Verhaltnis 
von 5:5 und 1 Gewichtsprozent Azobisisobutyronitril, 50 Gewichtsprozent Quarzglaspulver (mit einem maxima- 
len Teilchendurchmesser von 1,5 u.m und einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,5 u.m) und 30 Gewichts- 

60 prozent Bariumglaspulver (mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 1,5 um und einem mittleren Teil- 
chendurchmesser von 0,5 jim) wurde thermisch gehartet und zu einer mittleren TeilchengroBe von \Q\im 
gepulvert. 

C: Ein Gemisch einer gemischten Losung enthaltend 20 Gewichtsprozent von TMPT und 1 Gewichtsprozent 
Azobisisobutyronitril, 50 Gewichtsprozent Quarzglaspulver (mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 
65 1.5 u.m und einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,5 u.m) und 30 Gewichtsprozent Bariumglaspulver (mit 
einem maximalen Teilchendurchmesser von 5 u.m und einem mittleren Teilchendurchmesser von 1 urn) wurde 
thermisch gehartet und zu einem mittleren Teilchendurchmesser von 15 u.m pulverisiert. 

D: Ein Gemisch einer gemischten Losung enthalten 20 Gewichtsprozent Bis-MPEPP und 1 Gewichtsprozent 
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Azobisisobutyronitril, 50 Gewichtsprozent Quarzglaspulver (mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 
1,5 u.m und einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,5 u.m) und 30 Gewichtsprozent Bariumglaspulver (mit 
einem maximalen Teilchendurchmesser von 5 u.m und einem mittleren Teilchendurchmesser von 1 u.m) wurde 
thermisch gehartet und zu einem mittleren Teilchendurchmesser von 8 u.m gepulvert. 

Es wurden die folgenden Glaspulver verwendet: 
A: Quarzglaspulver mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,5 jim und einem maximalen Teilchendurch- 
messer von 1,5 u.m; 

B: Bariumglaspulver mil einem mittleren Teilchendurchmesser von 1 u.m und einem maximalen Teilchendurch- 
messer von 5 u.m; und 

C: Bariumglaspulver mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 03 \im und einem maximalen Teilchendurch- 
messer von 1,5 u.m. 

Der benutzte feine Fullstoff war kolloidale Kieselsaure (Aerosil-R-972, hergestellt von Nippon Aerosil X.K.). 

Beispiel 1 

Unter Verwendung eines Kneters in einem dunklen Raum wurden 20 Gewichtsprozent Bis-MPEPP (der 
hierfur benutzte Photopolymerisationsinitiator wurde durch Auflosen von 0,5 Gewichtsteilen eines photosensi- 
bilisierenden Campferchinons und 1 Gewichtsteil eines reduzierenden Dimethylaminoethylmethacrylats in 100 
Gewichtsteilen der Monomerldsung hergestellt), 60 Gewichtsprozent des Verbundfullstoffes D, 15 Gewichts- 
prozent Glaspulver B und 5 Gewichtsprozent eines kolloidalen ICieselsaurefullstoffes miteinander verknetet, urn 
eine Paste zu erhalten. Das Konservierungs- bzw. Fullungsmaterial wurde wie folgt gepriift: 

Prufung auf Biegefestigkeit 

Eine Prufprobe wurde gegen eine 2 mm x 2 mm x 25 mm-Form mit einer Glasplatte durch Zellophan gepreBt 
und dann von oben mit einem Strahler fur sichtbares Licht (GC-Licht VL-1, hergestellt von GC Corporation) 60 
Sekunden lang uber die gesamte Oberflache bestrahlt. Nach Eintauchen in Wasser fiir 24 Stunden wurde die 
Probe dann dem Drei-Punkt-Biegetest bei einer Spannweite von 20 mm und einer Querkopfgeschwindigkeit 
von 1 mm/min. mit einem Autographen (hergestellt von Shimadzu Corporation) unterworfen. 

Zehn-Punkt-Durchschnittsrauhigkeit 

Eine Prufprobe wurde gegen eine Form von 20 mm Innendurchmesser und 2 mm Dicke mit einer Glasplatte 
durch Zelluphan gepreBt und dann von oben mit einem Strahler fur sichtbares Licht (GC-Licht VL-1, hergestellt 
von GC Corporation) 60 Sekunden lang uber die gesamte Oberflache bestrahlt. Gleich darauf wurde die Probe 
auf der so bestrahlten Oberflache mit Schmirgelpapier Nr. 600 poliert und dann durch Ever Light (hergestellt 
von GC Corporation) fertig poliert. Die Oberflachenrauhigkeit dieser fertig polierten Seite der Probe wurde mit 
einem OberflachenrauhigkeitsmeBgerat (hergestellt von Kosaka Kenkyusho) gemessen, urn seine Zehn-Punkt- 
Oberflachenrauhigkeitfestzustellen. 

Rontgenographische Eigenschaften 
Die Prufung wurde gemaB ISO 4049- 1 978 durchgefUhrt. 

Passung: 

1. Eine Hohlung mit einem runden schragen (kegeligen) Anschnitt von 2 mm Tiefe und 3 mm Durchmesser 
wurde in einem entnommenen Rinderzahn hergestellt 

2. Mit einem Dentalklebstoff TRIPTON (hergestellt von LCI), wurde eine Probe von Konservierungs(Ful- 
lungs-)prufmaterial in diese Hflhlung zur Hartung eingefiillt. 

3. Nach der Hartung wurde die Probe 24 Std lang in Wasser von 37°C gehalten, gefolgt von einer Warmepru- 
fung mit 2000 Zyklen. Die Probe wurde in eine wasserige LGsung von basischem Fuchsin in einem 30-Sekunden- 
Intervall bei 4°C bis 60° C eingetaucht. 

4. Nach der Prufung wurde die Hohlung in ihrer Mitte senkrecht bezuglich der Zahnachse durchgeschnitten 
und wurde dann mit Schmirgelpapier Nr. 1 000 unter lauf endem Wasser glatt poliert. 

5. Die Abschatzung der Passung wurde ermittelt durch Feststellung, zu welchem Grad das Fuchsin zwischen 
das Harz und den Zahn gemaB den folgenden 4 Abstufungen eintrat: 

a: ausgezeichnete Passung, ohne Eindringen von Fuchsin; 
b: das Fuchsin trat etwas in den Schmelz ein; 
c: das Fuchsin erreichte das Zahnbein (Dentin); und 
d: das Fuchsin erreichte den tieferen Teil der Hohlung. 

In der folgenden Tabelle 1 sind die verwendeten Komponenten und Mengen angegeben. 
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Beispiele 2 bis 10 

Proben von Konservierungs- bzw. Fullungsmaterial wurden gemaB Beispiel 1 hergestellt mit den in Tabelle 1 
fOr die gleichen Prufungen angegebenen Komponenten und Mengen. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 angege- 
ben. Es wird darauf hingewiesen, daB der Photopolymerisationsinitiator in den Monomeren gemaB Beispiel 1 
war und dies gait auch fur die Vergleichsbeispiele. 
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Vergleichsbeispiel 1 

Quarzglaspulverhaitiges Fullungsmaterial das allgemein fur den herkommlichen Typ gehalten wird, wurde 
untersucht. 

Das verwendete Giaspulver war D mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 50 \im und einem mittle- 
ren Teilchendurchmesser vom 20u.ni. Die gleichen Priifungen wurden mit den in Tabelle 2 gezeigten Kompo- 
nenten und Mengen gemaB Beispiel 1 durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 gezeigt, aus welcher 
ersichtlich ist, daB eine gute Passung erzielt wurde, daB jedoch die anderen Eigenschaften schlechter waren als 
die der erfindungsgemaBen Beispiele. 

Vergleichsbeispiel 2 

Unter Verwendung von nur einem Fullstoff in der in Tabelle 2 gezeigten Menge wurden entsprechende 
Priifungen gemaB Beispiel 1 durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 angegeben. Die Oberflachenglatte 
war giinstig, jedoch waren die anderen Eigenschaften ungunstig. 

Vergleichsbeispiel 3 

Unter Verwendung eines Fullungsmaterials das einen herkommlichen anorganisch/organischen Verbundfull- 
stoff enthielt und dessen Zusammensetzung und Mengen in Tabelle 2 angegeben sind, wurden entsprechende 
Priifungen gemaB Beispiel 1 durchgefiihrt Der organische/anorganische VerbundfQllstoff E mit einer mittleren 
TeilchengroBe von 10 \im wurde hergestellt durch Verkneten von kolloidaler KieselsSure und TMPT in einem 
Gewichtsverhaltnis von 30:70 und dann thermischem Harten und Pulverisieren der Mischung. Die Ergebnisse 
sind in Tabelle 2 angegeben. Die Oberflachenglatte war gunstig, jedoch waren die anderen physikalischen 
Eigenschaften ungunstig. 

Vergleichsbeispiel 4 

Im vorliegenden Beispiel wurde ein kurzlich entwickeltes Konservierungs- bzw. Fullungsmaterial verwendet, 
das einen Fullstoff enthielt der aus Giaspulver mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 2 u,m oder 
weniger bestand. Mit diesem Fullungsmaterial, dessen Zusammensetzung und Mengen in Tabelle 2 angegeben 
sind, wurden entsprechende Priifungen gemaB Beispiel 1 durchgefiihrt. Wie aus Tabelle 2 ersichtlich ist, war die 
Passung ungunstig. 

Vergleichsbeispiele 5 bis 7 

Mit einigen Fullungsmaterialien, in welchen die Mengen der Komponenten vom erfindungsgemaBen Bereich 
abwichen, wie in Tabelle 2 gezeigt, wurden entsprechende Priifungen gemaB Beispiel 1 durchgefiihrt. 

Vergleichsbeispiel 8 

In diesem Beispiel wurde der organische/anorganische Verbundfullstoff F hergestellt, indem das Bariumglas- 
pulver des organisch/anorganischen Verbundfullstoffes A (mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 1 urn 
und einem maximalen Teilchendurchmesser von 1,5 \im) durch Bariumglaspulver mit einem mittleren Teilchen- 
durchmesser von 7 urn und einem maximalen Durchmesser von 15 urn ersetzt wurde. Mit diesem Fullungsmate- 
rial, dessen Zusammensetzung und Mengen in Tabelle 2 angegeben sind, wurden entsprechende Priifungen 
gemaB den Beispielen durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 angegeben. Es wurde eine ungQnstige 
Oberflachenglatte erzielt. 

Vergleichsbespiel 9 

Das Giaspulver E wurde hergestellt aus Bariumglaspulver mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 
15 urn und einem mittleren Teilchendurchmesser von 7 u.m. Mit dem Fullungsmaterial dessen Zusammensetzung 
und Mengen in Tabelle 2 angegeben sind, wurden entsprechende Priifungen gemaB den Beispielen durchgefiihrt. 
Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 angegeben. Es wurde eine ungunstige Oberflachenglatte erzielt. 

Vergleichsbeispiel 10 

In diesem Beispiel wurde ein organisch/anorganischer Verbundfullstoff G verwendet, bei dem die Mengen an 
verwendetem Quarz- und Bariumglaspulver im organisch/anorganischen Verbundfullstoff A auf 70 Gewichts-% 
bzw. 10 Gewichts-% abgeandert wurden. Mit dem Fullungsmaterial, dessen Zusammensetzung und Mengen in 
Tabelle 2 angegeben sind, wurden entsprechende Priifungen gemaB Beispiel 1 durchgefQhrt Die Ergebnisse sind 
in Tabelle 2 angegeben. Dieses Fullungsmaterial war unzufriedenstellend beziigl. der rdntgenographischen 
Eigenschaften. 

Wie oben erwahnt liefert die vorliegende Erfindung eine Zusammensetzung fur ein dentales Konservierungs- 
bzw. Fullungsmaterial mit einer neuen Kombination eines organisch/anorganischen Verbundfullstoffes, von 
Glaspulvern und einem feinen Fullstoff das ebenso ausgezeichnet bezugl. der Oberflachenglatte ist wie naturli- 
cher Zahn, weniger durch Polymerisation schrumpft. so daB kein Spalt zwischen dem Zahn und dem Fiillungsma- 
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terial auftreten kann, hinsichtlich der physikalischen Eigenschaften verbessert ist und gunstige rontgenographi- 
sche Eigenschaften hat. Diese Merkmale waren mit herkommlichen Zusammensetzungen nicht zu erreichen. 

Patentansprtiche 

1. Eine Zusammensetzung fur ein dentales Konservierungs- bzw. Ftillungsmaterial enthaltend: 

a) ein Methacrylat- oder Acrylatmonomeres mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung, 

b) (i) einen organisch/anorganischen Verbundfullstoff erhalten durch Harten und Pulvern einer Mi- 
schung einer Glaspulverkomponente mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 10 urn oder 
weniger und einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,1 bis 5 u.m mit einem Methacrylat- oder einem 
Acrylatmonomeren mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung, 

(ii) einer Glaspulverkomponente mit einem maximalen Teilchendurchmesser von 10 urn oder weniger 
und einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,1 bis 5 urn und 

(iii) einen feinteiligem Fultstoff mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,01 bis 0,04 jim und 

c) einen Photopolymerisationsinitiator. 

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie 20 Gewichts-% oder mehr einer 
Glaspulverkomponente mit rontgenographischen Eigenschaften auf der Basis des Gesamtgewichts der 
Glaspulverkomponenten enthalt. 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Methacrylat- oder Acrylat- 
monomere mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung, das wenigstens eine Komponente dieses 
organisch/anorganischen Verbundfullstoffes (b-i) bildet, das gleiche ist wie das Methacrylat- oder Acrylat- 
monomere (a) mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung. 

4. Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der organisch/anor- 
ganische Verbundfullstoff (b-i) einen mittleren Teilchendurchmesser von 5 bis 50 u.m hat. 

5. Zusammensetzung nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Menge des Methacrylat- oder Acrylatmonomeren (a) mit wenigstens einer ungesattigten Doppelbindung im 
Bereich von 5 bis 30 Gewichts-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung liegt. 

6. Zusammensetzung nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Menge des organisch/anorganischen Verbundfullstoffes (b-1) im Bereich von 20-80 Gewichts-% bezogen 
auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung liegt. 

7. Zusammensetzung nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Menge der Glaspulverkomponente des organisch/anorganischen Verbundfullstoffes (b-i) im Bereich von 60 
bis 90 Gewichts-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung liegt. 

8. Zusammensetzung nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Menge der Glaspulverkomponente (b-2) im Bereich von 5 bis 60 Gewichts-% bezogen auf das Gesamtge- 
wicht der Zusammensetzung liegt. 

9. Zusammensetzung nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Menge der Glaspulverkomponente (b-3) im Bereich von 1 bis 8 Gewichts-% bezogen auf das Gesamtge- 
wicht der Zusammensetzung liegt. 

10. Zusammensetzung nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Glaspulverkomponente des organisch/anorganischen Verbundfullstoffes (b-i) und die Glaspulverkompo- 
nente (b-2) einen maximalen Teilchendurchmesser von 5 um oder weniger und einen mittleren Teilchen- 
durchmesser von 0, 1 bis 2 jim haben. 
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